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AI Cilj diplomske naloge je bila priprava filmov na osnovi polimera in dveh 
biokomponent. Polimer polivinil alkohol (PVA) naj bi služil kot osnovna matrica 
nanofibrilirana celuloza (NFC) kot ojačitev ter ekstrakt iz lesa bora, za izboljšanje 
odpornosti proti mikroorganizmom. Najprej smo pripravili vse tri komponente 
ločeno. Kot prvo smo izvedli ekstrakcijo po Soxhletu. Uporabili smo topili  
cikloheksan in etanol. Ekstrakte smo analizirali z gravimetrično metodo, UV-Vis 
spektrofotometrijo in s tekočinsko kromatografijo visoke ločljivosti (HPLC). 
Ekstrakti so vsebovali največ pinosilvin monometilnega etra ter nekoliko manj 
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PVA, PVOH ali PVAl polivinil alkohol    
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P primarna stena 
S1 zunanja plast sekundarne stene 
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nm nanometer 
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NaClO natrijev hipoklorit 
+
N=O nitrozonijev ion 
OH hidroksidna skupina 
% odstotki 
CNC nanokristalinična celuloza 
MFC mikrofibrilirana celuloza 
BC bakterijska celuloza 
m meter 
TEMPO 2,2,6,6-tetrametilpiperdin-1-il oksidanil 
°C stopinj Celzija 
g/cm
3
 gramov na kubični centimeter 
LD50 srednja letalna doza 
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ZDA združene države Amerike 
PLA polimlečna kislina 
NC nanoceluloza 
St natezna trdnost 
SEM vrstični elektronski mikroskop 
HPLC tekočinska kromatografija visoke ločljivosti 
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UV-Vis ultravijolična  – vidna spektrofotometrija 







RP - HPLC reverzno fazna tekočinska kromatografija visoke ločljivosti 
mg/l miligramov na liter 
v/v volumsko razmerje 
g/l gramov na liter 
aq vodna raztopina 




T temperatura  
m masa 
NFCFD liofilizirana nanofibrilirana celuloza 
T_NFC nanofibrilirana celuloza obdelana z regentom TEMPO 
E-Ps hidrofilni oz. etanolni ekstrakt rdečega bora (Pinus sylvestris) 




mg/g miligramov na gram 
PS pinosilvin 
mAU masna absorpcijska enota 
PSMME pinosilvin monometil eter 
PFP pentafluorofenilna kolona 
MeOH metanol  
𝜇l/min mikroliter na minuto 
PDA Fotodiodni HPLC detektor 
ut.% utežni procent 
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1 UVOD  
Les je bogat vir najrazličnejših spojin. Večinski delež le-teh sestavljajo celuloza, lignini in 
hemiceluloze, v manjših količinah pa najdemo tudi ekstraktive. Večina lesne biomase se 
porabi za energetske namene, kar pa ne prinaša velike dodane vrednosti, zato je potrebno 
raziskati druge, inovativne možnosti uporabe, ki bi v večji meri dodale vrednost manj 
kakovostnemu lesu. Z izolacijo nanoceluloze iz lesa je možno pridobiti vrhunski ojačitveni 
material za različne polimerne matrice. Kljub številnim poskusom in dosegljivim 
podatkom, so možnosti uporabe nanoceluloze skupaj z lesnimi ekstraktivi fragmentarne in 
slabo raziskane. Zato želimo v pričujoči raziskavi uporabiti nanofibrilirano celulozo, 
oplemeniteno s hidrofilnim ekstraktom lesa bora, kot ojačitveno komponento v poli(vinil 
alkoholnih) (PVA) filmih. 
1.1 CILJI DIPLOMSKEGA DELA 
Naš cilj je bil izdelati tanek polivinil alkoholni (PVA) film z dodatkom nanofibrilirane 
celuloze (NFC) oplemenitene z ekstraktom lesa bora. S tem bi pridobili vsestransko 
uporaben in biorazgradljiv polimerni material, ki bi združeval vse pozitivne lastnosti 
vhodnih surovin. PVA naj bi služil kot osnovna polimerna matrica, NFC kot ojačitveni 
material z odličnimi mehanskimi in bariernimi lastnostmi, ekstraktivi pa naj bi izboljšali 
biološko odpornost kompozita. 
Za izdelavo kompozita je bilo potrebno pridobiti primerne količine ekstrakta bora, 
pripraviti nemodificirano in modificirano obliko NFC ter vodno raztopino PVA. Sledila je 
izdelava filma PVA + NFC + hidrofilni ekstrakt s tehniko ulivanja. Končni cilj je bil 
raziskati izbrane lastnosti pripravljenega filma ter določiti optimalne koncentracije vseh 
komponent. 
1.2 DELOVNE HIPOTEZE 
 S tehniko vlivanja je možno pripraviti filme na osnovi dveh biokomponent in 
vodotopnega polimera. 
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 Mehanske lastnosti filma, ki vsebuje modificirano NFC so boljše od filmov na 
osnovi nemodificirane NFC. 
 Dodatek ekstraktivov ima pozitiven vpliv na mehanske lastnosti kompozita. 
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2 PREGLED OBJAV 
2.1 LES KOT DRAGOCEN VIR NAJRAZLIČNEJŠIH SPOJIN 
Les je sekundarni ksilem debla, vej in korenin lesnih rastlin. Sestavljen je iz celic, ki so pri 
naših domačih lesnih vrstah pretežno mrtve. Živih celic je pri iglavcih približno 5 %, pri 
listavcih pa do 35 %. Mrtve celice imajo oporno in prevajalno, žive pa skladiščno funkcijo. 
Oboje imajo tudi zaščitno funkcijo, žive aktivno ter mrtve pasivno (Oven, 2014).  
Vsaka celica predstavlja vlakno premera od 10 𝜇m do 50 𝜇m (odvisno od vira), sestavljeno 
iz več plasti celičnih sten, z debelinami od 1 𝜇m do 5 𝜇m. Te plasti se razlikujejo glede na 
njihovo strukturo in kemijsko sestavo. Celična stena je sestavljena iz več plasti (glej Sliko 
1): srednja lamela (ML), primarna stena (P), zunanja (S1), srednja (S2) in notranja (S3) 
plast sekundarne stene in želatinozni sloj (W). Srednja lamela veže skupaj sosednje celice 
zaradi prisotnosti velike količine lignina. Primarna in sekundarna stena vsebujeta tri glavne 
sestavine: celulozo, hemicelulozo in matriko, ponavadi sestavljeno iz pektina v primarni 
celični steni in lignina v sekundarni celični steni (Nechyporchuk in sod., 2016).  
 
Slika 1: Zgradba celične stene lesa (Nechyporchuk in sod., 2016) 
 
Za najpomembnejši gradnik rastlinske celice velja celuloza, ki ima predvsem mehansko 
vlogo. Preostale zgoraj omenjene spojine (hemiceluloza, lignin in pektin) so vezni členi 
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med celuloznimi verigami. Vse te spojine imajo strukturno vlogo. V lesu pa najdemo tudi 
spojine, ki opravljajo fiziološko in zaščitno funkcijo ter so prisotne v majhnih količinah. 
To so ekstraktivi in anorganske snovi (Oven, 2014).   
2.2 CELULOZA 
Celuloza je obnovljiv, biološko razgradljiv in netoksičen material. Je najbolj razširjen 
ogljikov hidrat, ki ga vsebujejo rastline, alge, morske živali, nevretenčarji, glive, bakterije 
in les. Glavna vira celuloze sta les in bombaž. (Nechyporchuk in sod., 2016).  
Kemijsko gledano je celuloza linearen homopolisaharid, ki ga sestavljajo β-D-
glukopiranozne enote. Ko se povežejo z β(1→4) glikozidnimi vezmi, se spremenijo v 
enote anhidroglukoze. Dve anhidroglukozni enoti sestavljata anhidrocelobiozo, ki je 
osnovna enota celuloznega polimera. Vsaka anhidroglukozna enota ima šest atomov 
ogljika s tremi hidroksilnimi skupinami (na C2, C3 in C6 atomih) (Slika 2), kar zagotavlja 
visoko stopnjo funkcionalnosti celulozne molekule. Zaradi molekularne strukture ima 
celuloza lastnosti, kot so hidrofilnost, netopnost v vodi in večini organskih topil, 
razgradljivost ter kiralnost (Nechyporchuk in sod., 2016) 
 
Slika 2: Molekularna struktura celuloznega polimera (Nechyporchuk in sod., 2016) 
 
Celulozne makromolekule vzdolž smeri vlaken znotraj mikrofibril tvorijo urejena 
kristalinična ter neurejena amorfna področja (Oven, 2014). Velja, da posamezna celulozna 
molekula prehaja v več kristalnih in amorfnih delov. Naravna stopnja kristaliničnosti je 
običajno v območju od 40 % do 70 % in je odvisna od izvora celuloze in izolacijske 
metode (Nechyporchuk in sod., 2016). Kristalni del celuloze je skoraj nemogoče prekiniti 
zaradi močnih vodikovih vezi med hidroksilnimi skupinami v celulozi. Na drugi strani pa 
se amorfni deli celuloze relativno lahko pretrgajo (Kim in sod., 2015).  
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V lesnih vlaknih je celuloza urejena v sistem fibril (Slika 3), ki so visoko organizirane ter 
sestavljajo celično steno. Mikrofibrile ali elementarne fibrile v sekundarni celični steni 
sestavlja po 36 celuloznih verig, njihove prečne dimenzije pa so v povprečju okrog 3,5 nm. 
Mikrofibrile se združujejo v makrofibrile ali mikrofibrilne skupke, ki pa v oleseneli celični 
steni niso čista celuloza. Za razliko od celulozne verige, ki je lahko dolga do 7 µm, so 
lahko makrofibrile dolge tudi do 40 µm (Oven, 2014). 
 
Slika 3: Hierarhična ureditev celuloznih fibril (Kim in sod., 2015) 
2.3 NANOCELULOZA  
Uporaba celuloze v aplikacijah z visoko dodano vrednostjo je zaradi netopnosti v vodi in 
večini organskih topil, higroskopskega značaja in brez zmožnosti taljenja še vedno redka. 
V zadnjem času se je močno povečalo zanimanje za nanocelulozo, in sicer zaradi 
specifičnih kemičnih in fizikalnih lastnosti materiala.  
Nanoceluloza imenujemo celulozne delce, ki imajo vsaj eno dimenzijo reda velikosti nekaj 
nanometrov (od 1 nm do 100 nm). Odvisno od proizvodnih pogojev, ki vplivajo na 
dimenzije, sestavo in lastnosti, nanocelulozo lahko razdelimo v dve glavni kategoriji: 
 nanokristalinična celuloza (CNC) ali celulozni nanokristali, 
 nanofibrilirana celuloza (NFC), znana tudi kot celulozne nanofibrile (CNF) ali 
mikrofibrilirana celuloza (MFC), ki je proizvedena predvsem z mehansko obdelavo 
vhodnega materiala in 
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 bakterijska celuloza (BC) (Nechyporchuk in sod., 2016). 
 
Ne glede na vrsto nanoceluloze, le-ta kaže hidrofilnost, relativno veliko specifično 
površino, nizko gostoto, širok potencial za kemične spremembe površine, značilne 
mehanske in koloidne lastnosti itd. V primerjavi z drugimi materiali sta CNC in NFC 
izjemno trdni. Zgornje lastnosti omogočajo NFC obetavne aplikacije na področjih, kot so 
izdelava papirja, kompozitov, embalaže, premazov, v biomedicini in avtomobilski 
industriji (Nechyporchuk in sod., 2016).  
2.3.1 Nanokristalinična celuloza CNC 
Nanokristalinično celulozo (CNC) so najprej proizvedli Rånby (1949) s kislinsko hidrolizo 
celuloznih vlaken, dispergiranih v vodi. Pri tej metodi se pogosto uporablja koncentrirana 
žveplova kislina, ki razgradi amorfne regije celuloze in ne posega v strukturo kristalnih 
delcev. S takim postopkom nastajajo paličasti togi kristali nanoceluloze  s sulfatnimi 
skupinami na njihovi površini. Njihova morfologija je na splošno odvisna od vira celuloze. 
Pogosto se proizvajajo CNC s premerom od 3 nm do 35 nm in dolžino od 200 nm do 500 
nm (Nechyporchuk in sod., 2016). 
2.3.2 Nanofibrilirana celuloza NFC 
Nanofibrilirano celulozo (NFC) so kot nov celulozni material uvedli Turbak in sod. 
(1983a, b) in Herrick in sod. (1983), ki so proizvajali celulozo s prečnimi dimenzijami v 
nanometrskem območju, z večkratnim prehodom vodne suspenzije pulpe lesa iglavcev 
skozi visokotlačni homogenizator. Pri tem postopku se zaradi visokih strižnih sil 
proizvajajo močno zapletena omrežja nanofibril, ki imajo kristalinične in amorfne dele. 
Imajo veliko razmerje med stranicami ter v vodi oblikujejo gele s psevdoplastičnim in 
tiksotropnim vedenjem. Tipično ima NCF premer med 5 nm in 50 nm ter dolžino nekaj 
mikrometrov (Nechyporchuk in sod., 2016).  
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2.3.3 Bakterijska celuloza BC  
Bakterijska celuloza (BC) je celuloza visoke čistosti, ki jo proizvajajo bakterije v vodnih 
kulturah, ki vsebujejo vir sladkorja. Čas takega postopka se giblje od nekaj dni do dveh 
tednov.  BC je bolj čista kot rastlinska celuloza saj ni povezana z drugimi polimeri, kot so 
lignin, hemiceluloze ali pektin, kar olajša njeno uporabo pri biomedicinskih aplikacijah. Za 
BC so značilne trakaste mikrofibrile s prerezi  od 3 nm do 4 nm × od 70 nm do 140 nm in 
dolžino nad 2 m. Ima stopnjo polimerizacije med 3000 in 9000 ter visoko kristaliničnost 
od 80 % do 90 % (Nechyporchuk in sod., 2016).  
2.3.4 Nanofibrilirana celuloza, modificirana s TEMPO reagentom 
Proizvodni postopek nanofibrilirane celuloze (NFC) je kombinacija različnih operacij, 
zaradi česar dobimo različne vrste NFC. Suho celulozno pulpo lahko z uporabo mehanskih 
metod razgradimo v majhne fragmente. Pri tem navadno prihaja do drobljenja vlaken, ne 
pa do osnovne delaminacije na elementarne fibrile. Posledica tega je NFC z nizko stopnjo 
polimerizacije, kristaliničnosti in vitkostnega indeksa. Poleg tega predstavlja proizvodnja 
NFC samo z mehansko dezintegracijo energetsko potraten proces. V ta namen se uvajajo 
novi načini proizvodnje NFC, ki vključujejo različne biološke in kemične predobdelave. 
Te vrste predobdelav posledično močno vplivajo na NFC. Slika 4 prikazuje vodne 
suspenzije NFC, ki so pripravljene z različnimi metodami predobdelave (Nechyporchuk in 
sod., 2016). 
 
Slika 4: Tipični izgled NFC suspenzij, izdelanih z uporabo različnih  
pogojev obdelave (Nechyporchuk in sod., 2016) 
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Osnovno načelo obdelave TEMPO / NaBr / NaClO (glej Sliko 5) je oksidacija celuloznih 
vlaken z nitrozonijevim ionom (
+
N=O). Le-ta nastane z reakcijo TEMPO radikala 2,2,6,6-
tetrametilpiperidin-N-oksil z oksidanti. Pri tem se primarne alkoholne skupine celuloze 
pretvorijo v aldehide, ki se nadalje oksidirajo v karboksilne skupine. Znano je, da 
prisotnost negativno nabitih (npr. karboksilnih ) skupin na celuloznih vlaknih izboljša 
delaminacijo nanofibril. To se zgodi zaradi elektrostatičnega odbijanja med negativno 
nabitimi celuloznimi nanofibrilami (Nechyporchuk in sod., 2016). 
 
Slika 5: Shematski diagram oksidacije primarnih alkoholnih skupin celuloze s TEMPO reagentom v 
vodi pri bazičnem pH (za skrajšanje ponavljajoče celulozne enote je namesto  
celobioze prikazana anhidroglukoza) (Nechyporchuk in sod., 2016) 
 
Po oksidaciji, ki jo povzroča reagent TEMPO, ostane nekaj nezreagiranih aldehidnih 
skupin, ki lahko pri sušenju v sušilniku povzročijo rumenenje NFC. Ugotovljeno je bilo 
tudi, da se s površinsko oksidacijo nanofibril, zaradi zmanjšanja koeficienta trenja med 
vlakni, opazno zmanjša trdnost mreže NFC (Nechyporchuk in sod., 2016).  
2.4 EKSTRAKTIVI BORA 
Les bora poleg celuloze, hemiceluloz in lignina, ki gradijo celične stene in imajo 
strukturno vlogo, vsebuje tudi majhno količino ekstraktivov in anorganskih snovi. 
Ekstraktivi v lesu živih dreves opravljajo fiziološko in zaščitno funkcijo. Imajo pomembno 
vlogo v primarnem metabolizmu pri čemer omogočajo nastanek in rast celic ter tkiv. So 
tudi sekundarni metaboliti, ki nastanejo kot posledica odmiranja oz. staranja tkiv v 
drevesu, oziroma kot posledica odziva drevesa na travmatski dogodek.  
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Ekstraktivi se praviloma nahajajo izven celične stene in so nestrukturne komponente lesa. 
V kemijskem smislu so raznolike navadno nizkomolekularne spojine. Iz lesa pa je možno 
pridobiti tudi ekstraktive z višjo molekulsko maso (npr. oligosaharidi in tanini). 
Ekstraktive je iz lesa mogoče ekstrahirati z uporabo različnih topil. Tistim, ki jih lahko 
ekstrahiramo z nepolarnimi organskimi topili (npr. cikloheksanom, dietil eterom), pravimo 
lipofilni. Drugo skupino ekstraktivov, ki imajo polarni značaj in so zato topni v polarnih 
organskih topilih (npr. acetonu, etanolu, metanolu) ali vodi, pa imenujemo hidrofilni 
ekstraktivi (Oven 2014).  
V lesu grč najdemo predvsem sekundarne metabolite, saj je to mesto v drevesu navadno 
bolj izpostavljeno škodljivim zunanjim vplivom, okužbi z glivami,… V grčah bora sta 
pogosti predvsem dve skupini polifenolov. To so stilbeni in lignani (Oven in sod., 2015).  
2.4.1 Polifenoli 
Z izrazom polifenoli označujmo veliko in pestro skupino kemijskih spojin, katerim skupno 
je, da vsebujejo eno ali več hidroksilnih skupin, vezanih na enega ali več benzenovih 
obročev. Med seboj se razlikujejo po aromatskem radikalu in številu OH skupin. Ker 
vsebujejo aromatska jedra, se njihove lastnosti razlikujejo od alkoholov. Večinsko so trdni, 
imajo nizka tališča, so kisli in se slabo topijo v vodi. Fenoli so dobri antioksidanti, ker se 
sami hitro oksidirajo, nase vežejo kisik iz zraka in tako pred njim zaščitijo druge snovi. 
Uporabni so za razkuževanje ter za sintezo umetnih smol, barvil in zdravil (Oven, 2014). 
2.4.2 Stilbeni 
Stilbeni so spojine z ogrodjem C6 – C2 – C6 (Oven, 2016). Med drugimi mednje spadata 
tudi pinosilvin in pinosilvin monometilni eter, ki sta značilna samo za les borov (Oven in 
sod., 2015).  
Pinosilvin (trans-3,5-dihidroksistilben) (Slika 6) je preinfektivni stilbenoidni toksin, kar 
pomeni, da les ščiti pred okužbo z glivami ali bakterijami in je prisoten še preden pride do 
le-te (Pinosylvin, 2016). Je naravni analog resveratrola (trans-3,5,4'-trihidoksistilbena) ter 
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je v predkliničnih študijah pokazal različne koristne farmakološke aktivnosti (Yeo in sod., 
2013). 
 
Slika 6: Strukturna formula pinosilvina 
 
Pinosilvin monometilni eter ali (E)-3-hidroksi-5-metoksistilben (Slika 7) je metiliran 
derivat pinosilvina. Iz lesa se ga lahko ekstrahira tako s polarnimi kot tudi z nepolarnimi 
topili, saj ima delno nepolarni karakter (Oven in sod., 2015). Ta antimikrobni stilben ima 
inhibitorno aktivnost proti več gram-pozitivnim bakterijam (Kabir in sod., 2008).  
 
Slika 7: Strukturna formula pinosilvin monometilnega etra 
2.4.3 Lignani 
Lignani so dimeri, v katerih sta dve fenilpropanski enoti (C6 – C3) povezani preko 
osrednjega ogljikovega atoma stranske verige. Nedavne raziskave so pokazale, da 
rastlinski lignani preprečujejo razvoj raka dojke, prostate in debelega črevesa, pomagajo 
vzdrževati kardiovaskularno zdravje, blažijo zmerne zdravstvene težave, kot so simptomi 
menopavze in osteoporoza ter preprečujejo vnetja. Imajo antivirusno učinkovitost in 
antioksidativne lastnosti. Uporabljajo se v farmacevtski industriji (Oven, 2016). 
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V grčah bora je najbolj zastopan lignan nortrahelogenin, skrajšano NTG (Slika 8). NTG je 
farmakološko aktiven lignan, ki se uporablja za proučevanje njegovih antitumorskih 
aktivnosti proti celicam raka dojk in pljuč (Peuhu in sod., 2013).  
 
Slika 8: Strukturna formula nortrahelogenina 
2.5 POLIVINIL ALKOHOL (PVA) 
Poli (vinil alkohol) (PVOH, PVA ali PVAl) je sintetičen biorazgradljiv polimer, čigar 
lastnosti vključujejo termoplastičnost, vodotopnost, polikristaliničnost, netoksičnost, 
transparentnost in bio-kompatibilnost (Kim in sod., 2015). Ima bruto formulo [CH2CH 
(OH)] n (Ahirwar in Vishwakarma, 2016). 
       
Slika 9: Kemijska formula PVA (levo) in PVA v granulatu (desno) (Polyvinyl alcohol, 2017) 
 
Polivinil alkohol odlično tvori filme ter ima emulgatorske in lepilne lastnosti. Odporen je 
tudi na olja, masti in topila. Ima visoko natezno trdnost in fleksibilnost ter dobre barierne 
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lastnosti za kisik in arome. Vendar pa so te lastnosti odvisne od vlage. PVA namreč pri 
višji vlažnosti absorbira vlago. Voda, ki deluje kot plastifikator, zmanjša njegovo natezno 
trdnost, a poveča razteznost in odpornost proti trganju (Ahirwar in Vishwakarma, 2016). 
PVA z gostoto med 1.19 g/cm
3
 in 1.31 g/cm
3
 ima tališče pri 200 °C, vrelišče pa pri 228 °C. 
Nad 200 °C se hitro razgrajuje, saj lahko pri visokih temperaturah pride do pirolize. Z LD50 
14,7 mg/kg (podatek za miši) ni toksičen in je biorazgradljiv (Ahirwar in Vishwakarma, 
2016). 
2.5.1  Sinteza PVA 
Za razliko od večine vinilnih polimerov, PVA ni pripravljen s polimerizacijo ustreznega 
monomera. Monomer, vinil alkohol, je nestabilen glede na acetaldehid.  PVA namesto tega 
pripravimo s prvotnim polimeriziranjem vinilacetata in nastali polivinilacetat pretvorimo v 
PVA (Hallensleben in sod., 2015).  
2.5.2 Uporaba PVA 
Uporablja se pri izdelavi papirja, tekstilij in v različnih premazih (Ahirwar in 
Vishwakarma, 2016). Včasih se ga dobavlja kot kroglice ali kot vodno raztopino. V ZDA 
in zahodni Evropi se največ PVA porabi za pripravo polivinil butirala, ki nastane v reakciji 
PVA z butiralaldehidom in formaldehidom. Uporablja se tudi kot emulzijski 
polimerizacijski dodatek, kot zaščitni koloid za izdelavo polivinilacetatnih disperzij. Na ta 
način se najpogosteje uporablja na Kitajskem. Na Japonskem se najpogosteje uporablja pri 
proizvodnji vinilskih vlaken (Arpita, 2015).  
Kot dodatek se polivinil alkohol uporablja tudi kot oz. v: 
 sredstvo za označevanje tekstila, 
 utrjevalec, modifikator, v polivinil acetatnih lepilih, 
 vodotopnih folijah, uporabna za pakiranje (primer je ovoj, ki vsebuje detergent za 
perilo v "liqui-tabs"), 
Keržič E. Poli(vinil alkoholni) filmi z dodatkom nanofibrilirane celuloze in ekstrakta lesa bora 
 Dipl. delo. Ljubljana, Univ. v Ljubljani, Biotehniška fakulteta, Odd. za lesarstvo, 2017                      13  
 damskih vložkih in izdelkih za inkontinenco odraslih kot so biorazgradljive 
plastične podloge, 
 v kapljicah za oči (za zdravljenje suhih oči) in kot maziva pri trdih kontaktnih 
lečah,  
 zaščitnih rokavicah, … (Arpita, 2015). 
2.6 KOMPOZITI NANOFIBRILIRANE CELULOZE (NFC) IN POLIVINIL 
ALKOHOLA (PVA) 
Iz biopolimerov, kot so npr. hitozan, polimlečna kislina (PLA), polivinil alkohol (PVA), 
škrob, je možno izdelati biološko razgradljive in okolju prijazne materiale, saj ne izvirajo 
iz fosilnih goriv. Njihova pomanjkljivost v primerjavi s sintetičnimi polimeri je, da imajo  
slabe mehanske in pregradne lastnosti, tako da je njihova uporaba omejena na blago. 
Zaradi vseh teh lastnosti se biopolimeri pogosto uporabljajo za izdelavo celuloznih 
kompozitov (Kim in sod., 2015).  
NFC je zaradi njene inherentne biokompatibilnosti, obnovljivosti, biorazgradljivosti in 
univerzalnosti eden od vrhunskih ojačitvenih materialov za biopolimere. Za razliko od 
ogljikovih materialov lahko NFC funkcionaliziramo brez razbijanja hrbteničnih 
molekularnih struktur, kar zagotavlja enakomerno disperzijo ali močno vezavo na matriko 
v polimernih kompozitih. Ključne značilnosti NFC kot ojačitev vključujejo izredno visoko 
relativno togost in visoko razmerje med premerom in dolžino, kar omogoča učinkovit 
prenos nosilnosti iz matriksa v ojačitveni NFC (Kim in sod., 2015). 
Poleg izboljšanja mehanskih lastnosti, dodajanje NFC biopolimerom pripomore tudi k 
izboljšanju pregradnih oz. bariernih lastnosti. Eden od dejavnikov za nadzor pregradnih 
lastnosti je povečanje kristaliničnosti biopolimerov. Da bi povečali kristaliničnost, so v 
biopolimere poskušali dodati nanomateriale, npr. NC, hkrati pa ohranjati njihove lastne 
lastnosti, kot so transparentnost in biorazgradljivost (Kim in sod., 2015).  
PVA je primeren matrični polimer za izdelavo kompozitov v kombinaciji z NFC, saj oba 
materiala vsebujeta hidroksilne funkcionalne skupine. Poleg tega so poročali o številnih 
uspešnih študijah ojačanja kompozitov NFC (PVA) (Kim in sod., 2015). Dodatek samo 5 
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% NFC v PVA je podvojilo Youngov modul in povečalo natezno trdnost kompozita. V 
primerjavi s čistim PVA, 5 % vsebnost NFC v polimeru poveča modul elastičnosti in 
natezno trdnost kompozita za 44 % in 450 % (Kim in sod., 2015).  
2.6.1 Vlivanje raztopin biopolimernih kompozitov 
Ena izmed najpogostejših tehnik za izdelavo biopolimernih kompozitov je vlivanje 
raztopin, saj je postopek cenovno ugoden in preprost. Slaba stran postopka pa je 
neenakomerna debelina filma in različna tekstura zgornje in spodnje strani filma, 
neenakomerna razporeditev ojačitvene komponente in dolgotrajno sušenje filmov.  
Literatura navaja, da je izredno težko izdelati homogene kompozite z več kot 20 % 
celuloze z enostavnim mešanjem surovin (Kim in sod., 2015). 
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3 MATERIALI IN METODE 
3.1 MATERIALI 
3.1.1 Pridobivanje ekstraktov bora 
3.1.1.1 Les rdečega bora 
Za ekstrakcijo smo uporabili dezintegriran les rdečega bora. V raziskavo smo vključili les 
mrtve grče, torej lesno tkivo na bazi odmrle veje, ki je pripadalo poškodovanemu drevesu 
rdečega bora (Pinus sylvestris) z Rožnika. Drevo je imelo odlomljen vrh (posledica 
katastrofalnega žleda, ki je leta 2014 prizadel Slovenijo), staro je bilo 217 let, z višino 24 
m. Vzorčni kolut z mrtvo grčo smo odvzeli na višini 15,6 m (Slika 10). Les mrtve grče smo 
izolirali od ostalih lesnih tkiv v mizarski delavnici Oddelka za lesarstvo. Sledila je 
dezintegracija grče na rezalnem mlinu Retsch SM 2000, pri čemer smo uporabili sito z 1 
mm odprtinami. Po mletju smo vzorec ustrezno shranili (Vek, 2015).  
 
Slika 10: Poškodovano drevo  rdečega bora (Pinus sylvestris) v primestnem  
gozdu Rožnik v Ljubljani (levo) in les mrtve grče (desno) 
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3.1.1.2 Topila in reagenti 
Za ekstrakcijo smo uporabili metodo tekočinske ekstrakcije v Soxhlet aparatu. Za 
odstranitev lipofilnih ekstraktivov smo uporabili cikloheksan. Za pridobivanje hidrofilnih 
ekstraktivov pa smo uporabili 95 % vodno raztopino etanola (v/v). 
Po opravljeni ekstrakciji smo vzorce analizirali na UV-Vis spektrofotometru in sistemu za 
tekočinsko kromatografijo visoke ločljivosti (HPLC). Za drugo smo potrebovali metanol, 
za prvo pa poleg tega še z vodo razredčen Folin-Ciocalteujev fenolni reagent (9:1, v/v), 
vodno raztopino natrijevega karbonata Na2CO3 (75 g/l, aq) (Slika 11) ter različno 
koncentrirane raztopine galne kisline (Scalbert in sod., 1989; Singleton in Rossi, 1965). 
 
Slika 11: Reagenta za UV-Vis analizo: levo vodna raztopina natrijevega  
karbonata in desno redčen Folin-Ciocalteujev reagent 
3.1.2 Izdelava filmov 
Za izdelavo kompozitnih filmov je bilo potrebno pripraviti neobdelano (NFC) in TEMPO 
modificirano nanofibrilirano celulozo (T_NFC), vodno raztopino polivinil alkohola (PVA) 
ter etanolni ekstrakt bora.  
Uporabili smo že pripravljeno vodno raztopino NFC (Slika 12 (levo)). Pripravili so jo v 
kemijskem laboratoriju Biotehniške fakultete na Oddelku za lesarstvo s homogenizacijo 
komercialne smrekove celuloze.  Koncentracija raztopine je bila 1,6 % (w/w). Pri dveh 
vzorcih (2 % in 4 % NFC) smo uporabili liofilizacijsko posušeno NFC (NFCFD) (Slika 12 
(desno)). Pred liofilizacijo smo raztopino NFC zamrznili s tekočim dušikom. 
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Slika 12: Vodna raztopina nanofibrilirane celuloze (levo), 
 liofilizacijsko posušena  nanofibrilirana celuloza (desno) 
 
Z reagentom TEMPO obdelano NFC (T_NFC) so pripravili v kemijskem laboratoriju 
Biotehniške fakultete na Oddelku za lesarstvo. Uporabili so komercialno celulozo smreke, 
kateri so dodali TEMPO reagent, natrijev bromid in natrijev hipoklorit. Skozi celoten potek 
reakcije je bilo potrebno zagoravljati mešanje ter spremljati pH vrednost. Za vzdrževanje 
pH vrednosti med 10,0 in 10,5 so raztopini dodajali natrijev hidroksid. Reakcija je potekala 
toliko časa, dokler se pH vrednost ni znižala do konstantne vrednosti. Trajala je približno 1 
uro. Sledila je filtracija, dokler ni bila dosežena pH vrednost 7. Po končani TEMPO 
oksidaciji celuloze je sledila še homogenizacija. Celulozo je bilo potrebno homogenizirati 
toliko časa, dokler ni nastal gel, torej vodna raztopina T_NFC (Slika 13). V raztopini je 
bilo 1 % suhe snovi.  
 
Slika 13: Vodna raztopina TEMPO nanofibrilirane celuloze 
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Za pripravo vodne raztopine polivinil alkohola (PVA) smo uporabili granule oziroma zrnca 
PVA (Slika 14), metanol in destilirano vodo. Vodo so destilirali v kemijskem laboratoriju 
Biotehniške fakultete na Oddelku za lesarstvo. 
 
Slika 14: Granule oz. zrnca polivinil alkohola (PVA) v prahovki 
3.2 METODE 
3.2.1 Ekstrakcija in analiza ekstraktivov rdečega bora 
3.2.1.1 Priprava lesnega materiala 
V dvanajst 50 mL PVC prahovk smo zatehtali od 7 g do 9 g vzorca ter jih ustrezno 
zatesnili. Oštevilčili smo jih od 13 do 24. 
Prahovke smo dali v napravo za sušenje z zmrzovanjem oziroma liofilizator (Slika 15), da 
bi se vzorci posušili do absolutno suhega stanja. Pri liofilizaciji se snov najprej zamrzne 
pod njeno trojno točko, da lahko pride do sublimacije. Sledi zmanjševanje tlaka in 
dodajanje zadostne količine toplote. Pri tem voda v lesnem vzorcu sublimira neposredno iz 
trdnega v plinasto stanje. Prednosti tega načina sušenja so ohranitev kemijske stabilnosti in 
biološke aktivnosti snovi, možnost sušenja termolabilnih snovi, prilagojenost liofiliziranih 
produktov na spremembe temperature. Poleg tega so materiali, posušeni s postopkom 
liofilizacije, lažji od vhodnega materiala ter porozni, kar omogoča hitro raztapljanje  
(Veneva in sod., 2017). 
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Slika 15: Liofilizacijsko sušenje lesnega prahu 
 
Liofilizacijsko sušenje vzorcev dezintegriranega lesa mrtve grče je trajalo 24 ur. Sočasno 
smo pripravili 24 tulcev. Vanje smo vstavili vato in jih označili od 13 do 24. 
Po 24 urah smo vzorce iz liofilizatorja prestavili v eksikator, da se ne bi navlažili. V prej 
pripravljene tulce smo zatehtali  približno po 2,5 g vzorca (Slika 16). Meritev je bila 
izvedena na 0,001 g natančno.  
 
Slika 16: Tehtanje vzorcev lesa na analitski tehtnici Mettler Toledo XS (levo)  
in tulci napolnjeni z lesnimi vzorci in zaprti z vato (desno) 
Keržič E. Poli(vinil alkoholni) filmi z dodatkom nanofibrilirane celuloze in ekstrakta lesa bora 
 Dipl. delo. Ljubljana, Univ. v Ljubljani, Biotehniška fakulteta, Odd. za lesarstvo, 2017                      20  
3.2.1.2 Priprava topil 
Za ekstrakcijo je bilo potrebno pripraviti po 3 l cikloheksana in etanola. Etanolu smo 
dodali 5 % vode (v/v), cikloheksana pa nismo redčili. Dodatek vode namreč omogoča 
boljšo penetracijo topila v lesni matriks ter s tem pozitivno vpliva na ekstrakcijski donos. 
Na ta način smo torej pripravili 95 % vodno raztopino  etanola. Po spodnjih enačbah (1,2) 
smo preračunali, koliko vode oziroma organskega topila potrebujemo, nato pa smo te 
volumne odmerili z merilnim valjem.  
 𝑉𝑒𝑡 = 𝑉𝑠𝑘𝑢𝑝𝑛𝑎 × 0,95 = 3𝑙 × 0,95 = 2,85𝑙 ... (1)  
 𝑉𝑣𝑜𝑑𝑒 = 𝑉𝑠𝑘𝑢𝑝𝑛𝑎 × 0,05 = 3𝑙 × 0,05 = 0,15𝑙 ... (2)  
3.2.1.3 Ekstrakcija po Soxhletu 
Če želimo iz trdne zmesi ekstrahirati določene spojine, se morajo le-te v danem topilu 
bolje raztapljati od ostalih snovi v zmesi (Debevec in sod., 2003). Ekstrakcija vključuje 
dve zaporedni operaciji, pri čemer s prvo zagotovimo stik topila s snovjo, v drugi pa obe 
fazi ločimo. Kvalitativna sestava ekstrakta je odvisna predvsem od izbranega topila. 
Ekstrakt, pridobljen z določenim topilom ni primerljiv z ekstraktom, pridobljenim z 
drugimi topili. Izkoristek ekstrakcije pa je odvisen še od mnogih drugih dejavnikov. Velik 
vpliv ima trajanje ekstrakcije (ekstrakcija lahko poteka od 1 min do 24 h) ter razmerje 
vzorec/topilo. Z namenom povečanja ekstrakcijske učinkovitosti se polarnim topilom 
pogosto tudi dodaja od 0,1 % do 3 % kisline (HCl, HCOOH ali CH3COOH, v/v) (Vek in 
Oven, 2010). Ekstrakcija je boljša ter poteka hitreje, če topilo segrevamo. Velja tudi, da je 
bolje ekstrahirati večkrat z manjšo količino topila kot enkrat z večjo količino topila 
(Debevec in sod., 2003). 
Izbira načina ekstrakcije ter pogojev, pri katerih bo potekala, je odvisna od deleža in 
porazdelitve topne komponente, narave snovi in velikosti delcev materiala, ki ga imamo 
namen ekstrahirati. Kadar govorimo o ekstrakciji lesa, imamo večinoma v mislih 
ekstrakcijo trdno-tekoče, torej komponente ekstrahiramo iz trdnega homogeniziranega 
vzorca (Vek in Oven, 2010). Za ekstrakcijo iz lesa pogosto uporabljamo Soxhletov aparat 
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(Slika 17). Topilo se prelije v bučko, lesni prah pa v celulozni tulec pokrit z vato. Bučko se 
segreva pri določeni temperaturi, ki je odvisna od izbranega topila. Topilo odpareva ter se 
ponovno utekočini, kondenzira, ko pride v stik s hladilnikom. Kondenzirano topilo nato 
kaplja nazaj na tulec kjer poteče ekstrakcija in se nato spet vrne nazaj v zbiralno bučko. 
Cikel se nato ponovi. Ekstrahirane spojine se nabirajo v bučki, v tulcu pa ostanejo netopne 
sestavine prvotne zmesi (Debevec in sod., 2003). 
 
Slika 17: Sestavljen Soxhletov aparat z vstavljenimi tulci 
 
Prednosti Soxhletovega aparata so večkratna ekstrakcija z manjšo količino topila, spiranje 
vzorca vedno s čistim topilom ter že ločena ekstrakt in trdi preostanek. 
Najprej smo izvedli ekstrakcijo s cikloheksanom, da smo odstranili lipofilne ekstraktive. 
Le-ti se namreč lahko odstranijo tudi z nekaterimi polarnimi topili in negativno vplivajo na 
sam postopek analize (zamašitev kolon) spojin polifenolnega značaja (Vek in Oven, 2010). 
V 12 bučk smo odmerili po 250 ml cikloheksana, dodali po tri vrelne kamenčke, sestavili 
Soxhletove aparate in vanje vstavili tulce z vzorci. Aparate smo pustili delovati 6 h pri 
temperaturi 120 °C. Po končani ekstrakciji smo počakali, da se steklovina ohladi, aparate 
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smo razstavili, ekstrakte pa prelili v ustrezno označene 250 ml temne stekleničke. Postopek 
smo nato ponovili še z etanolom. V vsako od bučk smo nalili po 250 ml 95 % etanola (aq). 
Grelec smo nastavili na 120 °C ter naprave pustili delovati 6 ur.  
3.2.1.4 Gravimetrična analiza - določanje deleža ekstraktivov 
Da bi lahko določili delež ekstraktivov v lesu grče, smo potrebovali podatka o masi 
vzorcev lesnega prahu, ki smo jo določili pri vstavljanju vzorcev v tulce, in mase suhih 
ekstraktov, ki dejansko predstavljajo ekstraktibilno snov lesa. Za določanje deleža suhe 
snovi v ekstraktih pa smo poleg slednjega potrebovali še podatke o volumnih ekstraktov. 
Najprej smo ekstrakte z redčenjem definirali na enak volumen ter pripravili epruvete, 
katere smo označili in postavili v sušilnik na 105 °C. Po dveh urah sušenja smo jih 
prestavili v eksikator za toliko časa, da so se ohladile (približno 30 min) ter jih nato stehtali 
na 0,0001 g natančno. Vanje smo odpipetirali 10 ml mokrega ekstrakta in postavili v 
sušilnik za 48 ur na 60 °C, da je topilo odparelo. Nato smo epruvete ponovno segreli na 
105 °C za 2 h in ohladili v eksikatorju ter stehtali (Slika 18). Iz zbranih podatkov smo 
izračunali želene vrednosti. (Priloga A) 
 
Slika 18: Suhi preostanki v epruvetah: cikloheksanski (levo) in etanolni ekstrakt (desno) 
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3.2.1.5 UV-Vis spektrofotometrija 
UV-Vis ali ultravijolična vidna spektrofotometrija se rutinsko uporablja v analitski kemiji 
za semi-kvantitativno določitev različnih analitov. Je preprosta, vsestranska, hitra, 
natančna in stroškovno ugodna. Njena pomanjkljivost je slabša selektivnost in relativnost 
rezultatov (Mohammadzadeh kakhki in sod., 2017). 
Temelji na prehajanju svetlobe skozi snov. UV-Vis spektrofotometer izmeri intenziteto 
svetlobe, ki prehaja skozi vzorec in jo primerja z intenzivnostjo svetlobe, preden preide 
skozi vzorec (Senthi Kumar in sod., 2017). Za semi-kvantitativno vrednotenje rezultatov 
moramo poznati absorbance standardne spojine pri različnih koncentracijah, na podlagi 
katerih izdelamo umeritveno krivuljo (linearni regresijski model, pri čemer linearnost 
metode v izbranem koncentracijskem območju potrdimo z R
2
 ≥ 0.99) (Priloga B). 
Za kalibracijo metode smo pripravili različno koncentrirane vodne raztopine galne kisline,  
torej s koncentracijami od 1 mg/l do 500 mg/l (Slika 19). Iz vial smo v kivete odpipetirali 
po 0,25 ml vzorca ter dodali reagenta (Slika 20 in 21). To sta bila Folin-Ciocalteu reagent, 
redčen z vodo (9:1, v/v), katerega smo dodali 1,25 ml, ter 1 ml  vodne raztopine Na2CO3 
(75 g/l, aq). Po eno- do dvourni inkubaciji pri sobni temperaturi smo vsak vzorec posebej 
vstavili v UV–Vis spektrofotometer Perkin-Elmer Lambda 2, s katerim smo izmerili 
absorbance vzorcev pri valovni dolžini 765 nm (Priloga C). Po končani analizi smo s 
pomočjo linearne regresije izdelali umeriteno krivuljo ter s pomočjo te preračunali 
vsebnost celokupnih fenolov v ekstraktih. Vsebnost celokupnih fenolov v vzorcih smo 
izrazili v masnih ekvivalentih galne kisline. 
 
Slika 19: Kivete z različnimi koncentracijami galne kisline po dodatku reagentov 
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Slika 20: Kivete s cikloheksanskimi ekstrakti lesa grče rdečega  
bora (Pinus sylvestris L.) po dodatku reagentov 
 
Slika 21: Kivete z etanolnimi ekstrakti lesa grče rdečega  
bora (Pinus sylvestris L.) po dodatku reagentov  
3.2.1.6 Tekočinska kromatografija visoke ločljivosti (HPLC) 
Da bi v pridobljeni ekstraktni raztopini identificirali in količinsko ovrednotili posamezne 
spojine smo se poslužili HPLC analize. Tekočinska kromatografija visoke ločljivosti 
(HPLC) je ena od številnih vrst kromatografij. Kromatografija je skupno ime za fizikalno 
kemijske metode ločevanja posameznih komponent iz zmesi. Različnim kromatografijam 
je skupen princip po katerem delujejo. Spojine se ločijo pod vplivom mobilne faze, glede 
na to koliko časa potujejo po stacionarni fazi. Različne hitrosti potovanja spojin skozi 
kolono so posledica retencije ali selektivnega zadrževanja  komponent na stacionarni fazi 
kolone. Vzrok za različno zadrževanje spojin je navadno razlika v polarnosti spojin 
(Poljanšek in sod., 2015). 
Reverzno fazna tekočinska kromatografija visoke ločljivosti (RP - HPLC) je tekočinska 
kromatografija, pri čemer je mobilna faza v tekočem agregatnem stanju in je bolj polarna 
od stacionarne faze. Kot mobilna faza se pri reverzni kromatografiji uporablja mešanica 
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vode (ali pufra) in polarnih organskih topil (npr. metanol ali acetonitril). HPLC je primerna 
metoda za identifikacijo in kvantitativno analizo spojin v različnih tipih vzorcev na 
širokem področju verige gozdarstva, lesarstva in papirništva. Njene prednosti so hitra in 
natančna analiza, zanesljivost ločbe ter ponovljivost (Poljanšek in sod., 2015). 
Za izvedbo HPLC analize je bilo najprej potrebno posušiti ekstrakte. To smo storili tako, 
da smo iz 250 ml stekleničk odpipetirali 5 ml ekstrakta v 20 ml temne stekleničke, katere 
smo postavili v vakuumsko komoro (sobna T), da je topilo izparelo. Tako je v stekleničkah 
ostala le suha snov, kateri smo nato dodali 10 ml metanola (Slika 22).  
 
Slika 22: Pipetiranje ekstrakta v temne stekleničke (levo)  
in sušenje ekstraktov v vakuumski komori (desno) 
 
Da smo vzorce filtrirali, smo jih v viale injicirali skozi 0,22 µm PA filter pripret na 
injekcijo. Vzorce v 1.5 ml temnih vialah smo postavili v stojalo, le tega pa smo vstavili v 
termostatiran avtomatski vzorčevalnik sistema (Slika 23). Kromatografijo smo izvedli z 
Accela, modularnim HPLC sistemom, Thermo scientific, opremljenim s kvarterno HPLC 
črpalko. Ločba ekstraktivov je potekala na pentafluorofenilni koloni PFP, ki je bila 
polnjena z 2,6 μm »solid core« delci (Thermo Accucore). Kromatografska kolona in 
avtomatski vzorčevalnik sta bila termostatirana na 30 °C oziroma 4 °C. Za mobilno fazo 
smo uporabili vodo in metanol (»HPLC grade«) ob dodatku mravljične kisline. Ločbo 
spojin smo zagotovili z 10 min gradientom (od 5 % do 95 % MeOH) in pretokom 400 
μL/min, detekcija pa je potekala s PDA detektorjem pri 275 nm in merjenjem UV spektrov 
(Oven in sod., 2015). 
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Poleg naših vzorcev smo uporabili še standardni vzorec, torej mešanico referenčnih spojin, 
ki je služil za kvalitativno vrednotenje ločenih vrhov vzorca. Za identifikacijo ločenih 
vrhov vzorcev smo uporabili referenčne spojine, ki so značilne oziroma karakteristične za 
ekstrakte lesa borov (Pinus spp.) (Kai, 1991). Pri kromatografiji moramo namreč poznati  
retencijske čase (Priloga D) za vrhove znanih kromatografskih standardovin in jih 
primerjati z ločenimi vrhovi preiskovanega vzorca (Poljanšek in sod., 2015). Kemijsko 
identiteto ločenih spojin ekstraktov smo potrdili še s primerjavo spektrov ločenih spojin s 
spektri analitskih standardov. UV spektri so bili merjeni v območju od 200 nm do 400 nm.  
 
Slika 23: Filtriranje ekstraktov v metanolu v 1,5 ml temne viale (levo), viale v stojalu (sredina)  
in avtomatski vzorčevalnik HPLC sistema s kromatografsko kolono (desno) 
 
Strukturne formule spojin, ki smo jih uporabili pri pregledu literature, smo pripravili s 
programom za risanje molekulskih strukturnih formul ChemDraw Pro 16.0.  
3.2.2 Priprava vodne raztopine polivinil alkohola PVA 




600 𝑔 × 10
100
= 60𝑔 ... (3)  
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 𝑚𝑣𝑜𝑑𝑒 = 600𝑔 − 𝑚𝑃𝑉𝐴 − 50𝑔 = 490𝑔 ... (4)  
Najprej smo zatehtali 60 g granul PVA, dodali 50 g metanola z namenom izboljšanja 
topnosti ter na koncu razredčili še z 490 ml vode. V erlenmajerici smo dodali še magneta 
in ju postavili na mešali. Pripraljeno raztopino smo postavili na magnetno mešalo, kjer se 
je ob povišani temperaturi in konstantnem mešanju homogenizirala. Da ne bi prišlo do 
odhlapevanja topil, smo na vratova erlenamjeric nastavili vodna hladilnika (Slika 24).  
 
Slika 24: Pripomočki za izdelavo raztopine PVA – tehtnica, erlenmajerici, lij in žlička 
 ter granulat PVA (levo) za mešanje reztopine z magnetnim mešalom  
3.2.3 Liofilizacija nanoceluloze 
S suspenzijo nanofibrilirane celuloze (NFC) smo napolnili nosilne pladnje liofilizatorja. 
Pladnje smo dali v tekoči dušik, da je NFC v celoti zamrznila. Pladnji z zamrznjeno NFC 
smo vstavili v liofilizator ter ga vklopili (Slika 25). NFC se je tako sušila 48 ur.  
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Slika 25: Zamrzovanje NFC s tekočim dušikom (levo) 
 ter liofilizator z nosilnimi pladnji in NFC (desno) 
3.2.4 Določanje deleža suhe snovi nanoceluloze  
Nekaj suspenzije NFC smo odpipetirali na tehtič s standardno maso in vstavili v napravo 
za določanje suhe snovi Preciza (Slika 26). Naprava je sušila vzorec in hkrati tehtala 
preostanek. Na ekranu je naprava beležila podatke o deležu suhe snovi. Rezultat smo 
odčitali, ko se je vrednost ustalila. Vsebnost suhe snovi v suspenziji NFC je bila 1,6 %, v 
suspenziji TEMPO NFC pa 1,0 %. 
 
Slika 26: Naprava za določanje suhe snovi recisa XM 66) 
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3.2.5 Izdelava filmov 
Izdelovali smo polivinil alkoholne (PVA) filme z dodatkom nemodificirane nesušene 
nanofibrilirane celuloze (NFC), nemodificirane liofilizacijsko sušene nanofibrilirane 
celuloze (NFCFD), s TEMPO reagentom modificirane nesušene nanofibrilirane celuloze 
(T_NFC) in hidrofilnih ekstraktov rdečega bora (Pinus sylvestris) (E-Ps). NFC in T_NFC 
smo dodali v dveh koncentracijah in sicer 1 % ter 2 %. NFCFD smo dodali 2 % in 4 %. 
Koncentracija E-Ps je bila pri vseh vzorcih, ki so jih vsebovali, 1 % (E1-Ps). Najprej smo 
preračunali, koliko gramov vsake od komponent potrebujemo. Končna formulacija je 
podana v spodnji preglednici. 










... (6)  
 
Preglednica 1: Sestava kompozitnih filmov iz PVA, NFC/NFCFD/T_NFC in ekstraktivov bora 












PVA 50 - - - - 100 
PVA/NFC 
1 % 49,5 31,25 - - - 99/1 
2 % 49 62,5 - - - 98/2 
PVA/NFCFD 
2 % 49 - 1 - - 98/2 
4 % 48 - 2 - - 96/4 
PVA/T_NFC 
1 % 49,5 - - 50 - 99/1 
2 % 49 - - 100 - 98/2 
PVA/E1-Ps 49,5 - - - 0,5 99/1 
PVA/NFC/E1-Ps  
1 % 49 31,25 - - 0,5 98/1/1 
2 % 48,5 62,5 - - 0,5 97/2/1 
PVA/T_NFC/E1-Ps 
1 % 49 - - 50 0,5 98/1/1 
2 % 48,5 - - 100 0,5 97/2/1 
 
V čašo smo najprej zatehtali celulozo, nato PVA ter na koncu še ekstraktive, katerim smo 
zmanjšali volumen oziroma odstranili del topila z rotavapiranjem. Željeno količino (7) 
raztopine smo nalili v bučko ter bučko pritrdili na rotavapor. Bučka je bila potopljena v 
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vodo, ki je imela 50 °C. Rotavapor pa je služil za vrtenje bučke ter znižanje tlaka, kar je 
pripomoglo k hitrejšemu izhlapevanju topila.  
 
𝑉𝑝𝑜𝑡𝑟𝑒𝑏𝑛𝑒𝑔𝑎 𝑡𝑒𝑘𝑜č𝑒𝑔𝑎 𝑒𝑘𝑠𝑡𝑟𝑎𝑘𝑡𝑎 =
𝑉𝑡𝑒𝑘𝑜č𝑒𝑔𝑎 𝑒𝑘𝑠𝑡𝑟𝑎𝑘𝑡𝑎 ∗ 0,5𝑔
𝑠𝑢ℎ𝑎 𝑠𝑛𝑜𝑣 𝑣 𝑡𝑒𝑘𝑜č𝑒𝑚 𝑒𝑘𝑠𝑡𝑟𝑎𝑘𝑡𝑢
 ... (7)  
Za homogenizacijo kompozitne mešanice smo uporabili magnetno mešalo. Po končani 
homogenizaciji smo zmes ulili v petrijevke ter jih pokrili z večjimi petrijevkami in pustili 
48 ur na zraku. Nato smo jih 3 tedne sušili v sušilniku na 50 °C. Večino časa so bile 
petrijevke pokrite (Slika 27), zadnjih nekaj dni pa smo jih odkrili, da so se filmi dokončno 
posušili.   
 
Slika 27: Petrijevke s kompozitnimi filmi v sušilniku  
3.2.6  Testiranje mehanskih lastnosti – preskus z razenjem 
Za primerjavo in potrditev hipotez smo izvedli enega od testov za določanje mehanskih 
lastnosti materiala. Ker filmov nismo uspeli ločiti od podlage, smo izbrali metodo razenja 
po SIST EN ISO 1518. S to metodo se določa trdota površine. 
Za izvajanje tega testa potrebujemo vzmetni svinčnik s konico premera 1 mm (Slika 28). V 
notranjosti tega svinčnika se nahaja vzmet ki povzroča silo, katero nastavljamo s pomikom 
drsnega obroča. S svinčnikom razimo po površini in ocenjujemo deformacije. Da lažje 
ocenimo raven rez, si lahko pri razenju pomagamo z ravnilom. Začnemo pri poljubno 
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majhni sili, ki jo določimo izkustveno, nato silo povečujemo po 1 N. Meritve lahko 
zaključimo, ko se pojavi 
 raza oz. sled širine 0,5 mm (plastična deformacija, brez razpok) ali 
 mehanska poškodba filma (razpoke). 
 
Kot rezultat se navede sila pri kateri je nastala katerakoli od deformacij in opis le-te. Ker 
pa je razpon sil omejen na 20 N, smo vse naše vzorce razili pri tej sili ter primerjali širino 
raze. Za oceno širine raze smo si pomagali z merilno lupo. 
 
Slika 28: Pripomočki za določenje mehanskih lastnosti materiala z razenjem; vzmetni svinčnik, 
merilna lupa in ploščica (levo) ter postopek razenja površine (desno) 
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4 REZULTATI IN DISKUSIJA 
4.1 REZULTATI GRAVIMETRIČNE ANALIZE  
V spodnjem grafu (Slika 29) so prikazane vsebnosti nestrukturnih spojin, ki so se 
ekstrahirale iz lesa grče s cikloheksanom, oziroma etanolom. V povprečju smo iz lesa grče 
s cikloheksanom pridobili manj ekstraktivov kot z etanolom.  Skupno smo iz 30 g lesnega 
prahu rdečega bora s cikloheksanom pridobili približno 2,7 g lipofilnih ekstraktivov, z 
etanolom pa približno 4,4 g hidrofilnih ekstraktivov. Pri zaporedni ekstrakciji s 
cikloheksanom  in etanolom smo tako pridobili 7,1 g ekstraktivov.  
V povprečju se je iz posameznega vzorca lesa s cikloheksanom ekstrahiralo 90,6 
miligramov ekstraktivov na gram suhega lesa. Pri etanolu pa je bilo to povprečje 148,1 
mg/g, kar je znatno več kot pri cikloheksanu. Povprečen delež vseh topnih snovi glede na 
suho maso vzorca (%, w/w) je bil 23,9 %. 
 
 
Slika 29: Vsebnost lipofilnih in hidrofilnih ekstraktivov v lesu grče rdečega bora (Pinus sylvestris L.) 
 
Iz slike 29 je razvidna relativno velika variabilnost v vsebnosti lipofilnih ekstraktivov med 
vzorci. Najmanj lipofilnih ekstraktivov je bilo v cikloheksanskem ekstraktu vzorca številka 
17, in sicer le 13,2 mg/g. To je kar 10-krat manj v primerjavi z vzorcem številka 14, ki je 




























 Lipofilni (cikloheksan) Hidrofilni (etanol)
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vrednosti za vsebnost hidrofilnih ekstraktivov pri vzorcih 14 in 21. Največ ekstraktivov je 
vseboval vzorec 21, in sicer 164,6 mg/g, najmanj pa vzorec št. 14 z vsebnostjo 115,2 mg/g.  
4.2 UV-VIS SPEKTROFOTOMETRIJA 
Z UV-Vis spektrofotometrijo smo pridobili podatke o vsebnosti celokupnih fenolov v 
pridobljenih ekstraktih grč rdečega bora. Kot lahko ugotovimo iz kromogramov, le-ti 
predstavljajo večinski delež naših vzorcev. Spodnji graf (Slika 30) prikazuje vsebnosti 
celokupnih fenolov v posameznih ekstraktih lesa grče. Cikloheksanski ekstrakti lesa imajo 
povprečno 7,0 miligramov celokupnih fenolov na gram suhega lesa. Pri etanolu je bila 
povprečna vrednost za vsebnost celokupnih fenolov 20,0 mg/g. 
 
Slika 30: Vsebosti celokupnih fenolov v cikloheksanskih in etanolnih  
ekstraktih lesa grče rdečega bora (Pinus sylvestris L.)  
4.3 TEKOČINSKA KROMATOGRAFIJA VISOKE LOČLJIVOSTI (HPLC) 
4.3.1 Kvalitativna HPLC analiza 
Pri vzorcih lesa mrtve grče rdečega bora (Pinus sylvestris L.) smo v večjih količinah 
zaznali stilbena pinosilvin (PS) in pinosilvin monometilni eter (PSMME) ter lignan 
nortrahelogenin (NTG). V mejah detekcije sta se pojavila tudi pterostilben in pinocembrin 
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min, pinocembrin pri 16,5 min in pterostilben pri 17,6 min. Kot zadnji je bil zaznan 
PSMME, s povprečnim retencijskim časom 17,9 min.  
Pri cikloheksanskem ekstraktu je bil detektiran predvsem PSMME. V sledovih sta bila 
zaznana tudi NTG in pterostilben (Slika 31). Kromatogram etanolnega ekstrakta vsebuje 
vse zgoraj navedene spojine. Prav tako kot pri cikloheksanskih ekstraktih smo 
najintenzivnejši vrh etanolnih kromatogramov kvalitativno ovrednotili kot PSMME, sledita 
mu PS ter NTG (Slika 32). 
 
Slika 31: HPLC kromatogram cikloheksanskega ekstrakta lesa grče rdečega bora (Pinus sylvestris L.)  
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Slika 32: HPLC kromatogram etanolnega ekstrakta lesa grče rdečega bora (Pinus sylvestris L.) 
4.3.2 Kvantitativna HPLC analiza 
Slika 33 prikazuje povprečne vsebnosti nortrahelogenina (NTG), pinosilvina (PS) in 
pinosilvina monometilnega etra (PSMME), ki smo jih pridobili na osnovi primerjave 
površin vrhov identificirane spojine v lesnih ekstraktih z vrhom oziroma odzivom 
referenčne spojine (kromatografskega standarda). Natančna HPLC analiza je pokazala, da 
lesni ekstrakti rdečega bora vsebujejo največ PSMME. S preračunom dobljenih rezultatov, 
smo ugotovili, da smo ga skupno izločili 828,9 mg. NTG-ja je bilo 353,5 mg ter PS 315,2 
mg. Cikloheksanski ekstrakti so vsebovali manj PSMME kot etanolni ter minimalno PS in 
NTG (Priloga E). 
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Slika 33: Povprečne vsebnosti nortrahelogenina (NTG), pinosilvina (PS) in pinosilvin monometilnega 
etra (PSMME) v cikloheksanskih in etanolnih ekstraktih lesa grče rdečega bora (Pinus sylvestris L.) 
4.3.3 Nortrahelogenin 
Na sliki 34 so prikazane vsebnosti nortrahelogenina (NTG) za posamezen vzorec. Variacija 
med vzorci je relativno majhna. Kot smo ugotovili pri obravnavi povprečnih vrednosti, 
cikloheksanski vzorci vsebujejo relativno malo NTG. Povprečna vsebnost NTG v 
cikloheksanskih ekstraktih je bila 0,2 miligramov na gram suhega lesa. Povprečna vsebnost 
NTG-ja v etanolnih ekstraktih lesa grče rdečega bora je bila 11,6 mg/g.  
 
Slika 34: Vsebnosti NTG (nortrahelogenina) v cikloheksanskih in  
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4.3.4 Pinosilvin 
Kot kažejo spodnji grafi, je bil pinosilvin (PS) bolj topen v etanolu. V cikloheksanskih 
ekstraktih (Slika 35) v večini sploh ni bil zastopan oziroma se je pojavljal v neznatnih 
količinah. V majhnih, vendar še zaznavnih količinah, je bil detektiran le v vzorcih št. 14 in 
št. 23. Povprečna vsebnost PS teh dveh vzorcev je znašala le 0,1 mg/g. V etanolnih 
ekstraktih lesa je povprečna vsebnost PS znašala 10,48 mg/g.  
 
Slika 35: Vsebnosti PS (pinosilvina) v cikloheksanskih in etanolnih 
ekstraktih lesa grče rdečega bora (Pinus sylvestris L.)  
4.3.5 Pinosilvin monometilni eter 
Pinosilvin monometilni eter (PSMME) se je pojavil v vseh pridobljenih ekstraktih grč 
rdečega bora (Pinus sylvestris L.). Povprečna vsebnost PSMME v cikloheksanskih 
ekstraktih je znašala 7,4 mg/g, kar je v primerjavi z etanolnimi lesnimi ekstrakti malo. 
Variacija med posameznimi cikloheksanskimi ekstrakti ni velika. V povprečju  etanolni 
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Slika 36: Vsebnosti PSMME (pinosilvin monometilnega etra)  v cikloheksanskih in 
 etanolnih ekstraktih lesa grče rdečega bora (Pinus sylvestris L.)  
4.4 VIZUALNA OCENA KAKOVOSTI KOMPOZITNIH FILMOV IN REZULTATI 
TESTIRANJA ODPORNOSTI PROTI RAZENJU 
Na Sliki 37 so posušeni filmi v petrijevkah, v preglednici pod njimi pa je še kratek opis, saj 
vsa opažanja na slikah niso jasno vidna. V zadnjem stolpcu tabele so širine sledi razenja v 
milimetrih, ki smo jih dobili pri razenju s svinčnikom pri sili 20 N. Ožja raza pomeni 
boljšo odpornost. Iz danih rezultatov lahko povzamemo naslednje: 
 Polivinil alkoholni (PVA) film je popolnoma transparenten, brezbarven, homogen 
in ima po vlivanju in sušenju popolnoma ravno ter gladko površino. Razenje s 
svinčnikom je pri sili 20 N povzročilo razo s širino 0,3 mm, kar pomeni, da je PVA 
zelo prožen material. 
 Ob dodatku nesušene nanofibrilirane celuloze (NFC) je nastal moten PVA/NFC 
film, površina pa je ostala, z izjemo nekaj mehurčkov, ravna in gladka. Večji 
dodatek nesušene NFC (2 %) je povzročil več mehurčkov ter nekoliko bolj moten 
film kot 1 % dodatek NFC. Rezultati mehanskih testiranj z razenjem so bili pri 
obeh koncentracijah NFC-ja v PVA filmu enaki in se niso bistveno spremenili 
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 Pri dodatku liofilizirane nanofibrilirane celuloze (NFCFD) je bil film moten in 
nekoliko nehomogen, saj so se v njem videli drobni delci oziroma skupki NFC. 
Površina vzorca je bila v primerjavi z ostalimi filmi precej hrapava. Film z 2 % 
dodatkom NFCFD je vseboval manj mehurčkov kot film z istim odstotkom NFC. 
Film s 4 % NFCFD pa je izkazal najslabše lastnosti, saj je tak kompozitni film 
vseboval največ mehurčkov. Odpornost proti razenju se je z dodatkom NFCFD 
izboljšala. Raza nastala pri testu odpornosti proti razenju s svinčnikom je bila 
široka 0,2 mm. 
 PVA film z dodano nesušeno TEMPO modificirano nanofibrilirano celulozo 
(T_NFC) je ostal transparenten, v njem pa je ob dodatku 2 % T_NFC  nastalo 
mnogo majhnih do srednje velikih mehurčkov. Površina PVA/T_NFC filma je 
ostala relativno ravna in gladka. Odpornost proti razenju se je izboljšala le pri PVA 
filmu z  2 % T_NFC. 
 Z dodatkom 1 % hidrofilnih ekstraktivov bora (E1-Ps) k PVA filmu se je 
prosojnost ohranila, spremenila pa se je barva kompozitnega PVA filma. Film je 
porumenel, vidne so bile tudi temnejše lise. Odpornost proti razenju se je z 
dodatkom ekstrakta bora poslabšala. Raza je bila široka 0,4 mm. 
 Pri kombinaciji PVA, nesušene NFC ter E1-Ps je nastal moten in porumenel film. 
Pri 2 % NFC so se pojavile pege ter nekaj večjih mehurčkov. Površina je bila pri 
obeh koncentracijah dokaj gladka in ravna. V primerjavi z referenčnimi PVA 
oziroma PVA/NFC filmi je bila odpornost proti razenju kompozitnega 
PVA/NFC/E1-Ps filma pri obeh koncentracijah boljša. 
 Mešanica PVA, 1 % T_NFC in E1-Ps je bila motna z neravno površino, mešanica z 
dodatkom 2 % T_NFC pa je bila transparentna, njena površina pa ravna. V obeh 
primerih je bil film obarvan, brez mehurčkov ter na videz nehomogen. V filmu so 
bile vidne lise. Odpornost proti razenju se je izboljšala le pri kompozitnemu filmu z 
2 % T_NFC. 
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Slika 37: Suhi filmi v petrijevkah 
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Preglednica 2: Rezultati vizualnega vrednotenja kakovosti posušenih filmov in rezultati preskusa z 
razenjem (širina sledi v mm) 
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Na podlagi rezultatov pričujoče analize lahko predlagamo več načinov za izboljšanje 
lastnosti kompozitnih PVA polimerov. Sodeč po rezultatih testov se NFC ne splača 
dodajati k osnovnemu polimeru, razen v primeru, da NFC uporabimo skupaj z ekstraktivi. 
Boljše lastnosti je izkazal PVA film z dodatkom NFCFD. Pozitiven vpliv na preiskovane 
lastnosti filmov je bil zaznan že pri dodatku 2 % NFCFD. Za uspešnega se je izkazal tudi 2 
% dodatek T_NFC z ali brez E1-Ps. Najslabše se je izkazal film, kateremu smo dodali 
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samo E1-Ps. Izkazal je slabšo odpornost proti razenju kot referenčni PVA film. Glede na 
izsledke raziskovalnega dela, ki ga navaja literatura, in glede na rezultate naših 
laboratorijskih aktivnosti, menimo, da najprimernejši film z najboljšimi mehanskimi 
lastnostmi predstavlja kompozitni polimer iz 98 % PVA, 1 % NFC ter E1-Ps. 
4.5 ANALIZA HIPOTEZ 
Prva hipoteza je predpostavljala, da lahko s tehniko vlivanja pripravimo filme na osnovi 
dveh biokomponent in vodotopnega polimera. Priprava kompozitnih filmov na osnovi 
polivinil alkohola (PVA), nanofibrilirane celuloze (NFC) ter ekstraktivov (E-Ps) je bila 
uspešna. Filmi so se v večini primerov lepo posušili, vendar so se močno oprijeli podlage, 
zato jih nismo uspeli vzeti iz petrijevk. 
V drugi hipotezi smo predvideli, da bodo mehanske lastnosti filma, ki vsebuje 
modificirano NFC boljše od filmov na osnovi nemodificirane NFC. Hipoteza se je izkazala 
za napačno. Na splošno so bile mehanske lastnosti filmov, ki so vsebovali z reagentom 
TEMPO modificirano NFC, enake ali celo nekoliko slabše od filmov, ki so vsebovali NFC. 
Ker so bile razlike med različnimi kompozitnimi filmi majhne ter opravljen le en mehanski 
test, ne moremo popolnoma ovreči hipoteze. 
Kot zadnjo smo postavili hipotezo, da ima dodatek ekstraktivov pozitiven vpliv na 
mehanske lastnosti kompozita. Hipoteza je delno pravilna, saj so bile lastnosti filmov, ki so 
vsebovali ekstraktive lesa grče rdečega bora (E-Ps) in NFC boljše od tistih, ki so vsebovali 
NFC brez E-Ps. E-Ps v kombinaciji s PVA pa je negativno vplival na mehanske lastnosti 
filma. Iz teh trditev lahko sklepamo, da imajo ekstraktivi, ki so nestrukturne komponente 
lesa, posreden vpliv na mehanske lastnosti. Delujejo kot nekakšen vezni element med NFC 
in PVA. 
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5 SKLEP 
Za izdelavo kompozitnih filmov je bilo potrebno poleg nanofibrilirane celuloze (NFC) in 
raztopine polivinil alkohola (PVA) pridobiti tudi ekstrakt lesa rdečega bora (Pinus 
sylvestris L.). Izvedli smo ekstrakcijo po Soxhletu pri kateri smo iz 60 g lesnega prahu 
pridobili 2,7 g lipofilnih ekstraktivov ter 4,4 g  hidrofilnih ekstraktivov. V povprečju je 
posamezen vzorec lesa rdečega bora vseboval 90,6 mg/g lipofilnih ekstraktivov, topnih v 
cikloheksanu. Z etanolom smo iz vzorcev lesa v povprečju pridobili 148,14 mg/g 
hidrofilnih ekstraktivov.  
Pred analizo vzorcev s tekočinsko kromatografijo smo uporabili še eno od analitskih 
metod. To je bila UV-Vis spektrofotometrija, ki nam omogoča hitro in relativno enostavno 
semi-kvantitativno vrednotenje vsebnosti izbranih skupin ekstraktivov v drevesnih tkivih 
(listi/iglice, les, skorja, korenine). Pri tej analizi smo pridobili podatke o vsebnosti 
celokupnih fenolov v ekstraktih lesa rdečega bora. Cikloheksanski ekstrakti so vsebovali 
manj fenolnih spojin kot etanolni. V povprečju so cikloheksanski ekstrakti lesa vsebovali 7 
miligramov celokupnih fenolov na gram suhega lesa, etanolni pa približno 20 mg/g. 
Za natančno analizo posameznih spojin v lesnih ekstraktih rdečega bora smo izvedli 
analizo na sistemu za tekočinsko kromatografijo visoke ločljivosti (HPLC), s katero smo 
identificirali in kvantitativno ovrednotili tri najbolj zastopane spojine. S preračunom 
dobljenih rezultatov, smo ugotovili, da smo skupno izločili 828,9 mg pinosilvin 
monometilnega etra (PSMME), 353,5 mg nortrahelogenina (NTG) ter 315,2 mg 
pinosilvina (PS). Cikloheksanski ekstrakti so vsebovali manj PSMME kot etanolni ter 
minimalno PS in NTG. 
S testiranjem filmov smo ugotovili, da dodatek nanoceluloze in ekstraktivov ohrani ali pa 
izboljša mehanske lastnosti samega polimera. Mehanske lastnosti polimera se poslabšajo, 
če osnovnemu polimeru dodamo samo ekstrakt lesa. Glede na izsledke raziskovalnega 
dela, ki ga navaja literatura, in glede na rezultate naših laboratorijskih aktivnosti, menimo, 
da najprimernejši film z najboljšimi mehanskimi lastnostmi predstavlja kompozitni 
polimer iz 98 % PVA, 1 % NFC ter E1-Ps.  
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Glede na to, da filmov ni bilo možno ločiti od podlage ter da so le-ti izkazali dobro 
odpornost proti razenju, bi lahko take vrste kompozitnih pripravkov uporabljali tudi na 
področju površinske obdelave. Pri tej aplikaciji pa bi bila vprašljiva odpornost proti vodi in 
vlagi. Za kakršnokoli drugo uporabo bi bilo filme potrebno vliti na zelo gladko podlago ali 
pa uporabiti katero od drugih tehnik izdelave filmov. Kompoziti iz naravnih in 
biorazgradljivih polimerov ter naravnih bioaktivnih spojin namreč izkazujejo velik 
aplikativni potencial tudi na področju embaliranja v prehranski industriji. 
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6 POVZETEK 
V diplomi je opisan postopek pridobivanja ekstraktivov iz lesa bora, analitske metode za 
identifikacijo in kvantitativno vrednotenje posameznih spojin v ekstraktih ter izdelava 
kompozitnih filmov iz polivinil alkohola (PVA), nanofibrilirane celuloze (NFC) in 
ekstraktivov lesa s postopkom vlivanja. Cilj naloge je bil izdelati tanek PVA film z 
dodatkom NFC, oplemeniten s hidrofilnim ekstraktom lesa rdečega bora (E-Ps) ter 
preiskati izbrane lastnosti pripravljenega filma.  
Predpostavljali smo, da bo imel kompozit boljše lastnosti kot osnovni PVA polimer. PVA 
naj bi v kompozitu služil kot osnovna polimerna matrica, NFC kot ojačitveni material z 
odličnimi mehanskimi in bariernimi lastnostmi ter ekstraktivi, ki naj bi izboljšali biološko 
odpornost kompozita. Predvidevali smo tudi, da bomo lahko s tehniko vlivanja izdelali 
filme, da bodo imeli kompoziti z modificirano NFC boljše lastnosti od tistih z 
nemodificirano NFC ter da bodo tudi ekstraktivi pripomogli k boljšim mehanskih 
lastnostim. 
Za izdelavo filmov z vsemi naštetimi komponentami, je bilo najprej potrebno pripraviti 
ekstrakt lesa rdečega bora (Pinus sylvestris L.). Ekstrakcijo lesa mrtve grče smo izvedli v 
Soxhlet aparatu. Pripravili smo topili, torej cikloheksan ter 95 % vodno raztopino etanola 
(v/v). Lesni prah smo z liofilizacijo posušili do absolutno suhega stanja, nato pa smo 
vzorce zatehtali v ekstrakcijske tulce. Izvedli smo zaporedno ekstrakcijo s polarnim in 
nepolarim topilom. Vzorce smo najprej ekstrahirali s cikloheksanom, na kar je sledila še 
ekstrakcija z etanolom. Posamezen proces ekstrakcije lesa rdečega bora je potekal  6 ur. 
Pridobljene ekstrakte smo ustrezno shranili do nadaljnih analiz. 
Sledila je analiza pridobljenih cikloheksanskih in etanolnih ekstraktov lesa grče rdečega 
bora. V prvem koraku smo vzorce ovrednotili z gravimetrično analizo. Vse ekstrakte smo 
definirali na enak volumen. Vzorcem smo nato gravimetrično določili vsebnost lipofilnih 
oziroma hidrofilnih ekstraktivov, pri čemer smo rezultate izrazili v mg ekstrakta na gram 
lesa. Z ekstrakcijo smo skupno pridobili približno 7,1 g suhega ekstrakta. Povprečna 
vsebnost topnih spojin lesa bora v primeru cikloheksana je bila 90,6 mg/g, pri pa etanolu 
148,1 mg/g. 
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Gravimetrični analizi je sledila kolorimetrična analiza z UV-Vis spektrofotometrom. S to 
metodo smo pridobili podatke o vsebnosti celokupnih fenolov v ekstraktih. Za izdelavo 
umeritvene krivulje je bilo najprej potrebno pripraviti različno koncentrirane raztopine 
galne kisline. Vse vzorce in raztopine galne kisline smo odpipetirali v kivete ter jim dodali 
vodni raztopini Folin-Ciocalteu reagenta in natrijevega karbonata (Na2CO3). Vzorce v 
kivetah smo inkubirali 2 uri ter jih nato analizirali s spektrofotometrom. Cikloheksanski 
ekstrakti lesa rdečega bora so v povprečju vsebovali 7 miligramov celokupnih fenolov na 
gram suhega lesa. Semikvantitativna analiza je pokazal, da etanolni ekstrakti v povprečju 
vsebujejo večje koncentracije, in sicer približno 20 mg celokupnih fenolov na gram suhega 
lesa.  
Tekočinska kromatografija visoke ločljivosti (HPLC) nam je omogočila, da smo raziskali 
kemijsko sestavo ekstraktov lesa bora. Vse ekstrakte smo vzorčili tako, da samo jih 
odpipetirali in posušili. Dodali smo jim metanol ter jih prefiltrirali v viale. HPLC analiza je 
pokazala, da so za ekstrakte lesa rdečega bora značilne 3 spojine. To so pinosilvin (PS), 
pinosilvin monometilni eter (PSMME) in nortrahelogenin (NTG). V vseh ekstraktih je bilo 
največ PSMME. V cikloheksanu je bila to edina spojina, ki jo je bilo mogoče zaznati v 
večji količini, vendar jo je bilo značilno manj kot v etanolu. Vsebnosti PS in NTG so bile 
manjše v primerjavi s PSMME. Izmerjeni koncentraciji za PS in PSMME sta bili podobni.  
Pred izdelavo kompozitnih filmov je bilo potrebno ustrezno pripraviti  polivinil alkohol 
(PVA) in nanofibrilirano celulozo (NFC) ter skoncentrirati ekstrakte lesa bora. PVA smo s 
segrevanjem raztopili v vodi z manjšim dodatkom metanola. NFC in TEMPO modificirana 
NFC (T_NFC) sta bili že pripravljeni. Za dva vzorca smo NFC tudi liofilizacijsko posušili 
(NFCFD). Ekstrakte smo skoncentrirali s pomočjo rotavaporja in vakuumske črpalke. Ko 
smo imeli pripravljene vse komponente, smo zatehtali sestavine in jih s pomočjo 
magnetnega mešala zmešali skupaj. Pripravljene kompozitne mešanice smo vlili v 
petrijevke in jih dali sušit. Sušenje je potekalo v zaprtih petrijevkah, najprej 48 ur na sobni 
temperaturi, nato pa še 3 tedne v sušilniku na 50 °C.  
Z namenom preverjanja hipotez smo izvedli enega od testov mehanskih lastnosti. Ker 
filmov nismo uspeli ločiti od podlage, smo izbrali metodo razenja po standardu SIST EN 
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ISO 1518. S to metodo se določa trdota površine. Test smo izvedli tako, da smo s 
standardiziranim svinčnikom razili po podlagi s silo 20 N. Kot rezultat smo podali širino 
raze, ki je nastala pri tej obremenitvi. Ugotovili smo, da z dodatkom NFC lahko 
neposredno izboljšamo mehanske lastnosti PVA filmov, ekstraktivi pa imajo pri tem 
posreden učinek. Glede na izsledke raziskovalnega dela, ki ga navaja literatura, in glede na 
rezultate naših laboratorijskih aktivnosti, menimo, da je najprimernejši film z najboljšimi 
mehanskimi lastnostmi kompozitni polimer iz 98 % PVA, 1 % NFC ter E1-Ps. 
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PRILOGE 
Priloga A: Rezultati gravimetrične analize 
   Masa epruvete    








oznaka m [g, dw] [ml] [g] [g] [g] [mg/g] [%] 
13CH 2,5005 220 17,8430 17,8550 0,0120 105,58 0,11 
14CH 2,5015 220 17,7511 17,7663 0,0152 133,68 0,13 
15CH 2,5001 220 17,8727 17,8840 0,0113 99,44 0,10 
16CH 2,5021 220 17,6252 17,6344 0,0092 80,89 0,08 
17CH 2,5003 220 17,8686 17,8701 0,0015 13,20 0,01 
18CH 2,5000 220 17,6254 17,6355 0,0101 88,88 0,09 
19CH 2,5022 220 17,7192 17,7285 0,0093 81,77 0,08 
20CH 2,5020 220 17,9679 17,9781 0,0102 89,69 0,09 
21CH 2,5002 220 17,7759 17,7865 0,0106 93,27 0,09 
22CH 2,5042 220 17,7208 17,7309 0,0101 88,73 0,09 
23CH 2,5020 230 17,7559 17,7681 0,0122 112,15 0,11 
24CH 2,5030 220 17,9175 17,9288 0,0113 99,32 0,10 
13ET 2,5005 220 17,8016 17,8174 0,0158 139,01 0,14 
14ET 2,5015 220 18,0498 18,0629 0,0131 115,21 0,12 
15ET 2,5001 220 17,7715 17,7895 0,0180 158,39 0,16 
16ET 2,5021 220 17,7584 17,7754 0,0170 149,47 0,15 
17ET 2,5003 220 17,8622 17,8786 0,0164 144,30 0,14 
18ET 2,5000 230 17,9225 17,9391 0,0166 152,72 0,15 
19ET 2,5022 230 17,4429 17,4607 0,0178 163,62 0,16 
20ET 2,5020 220 17,9430 17,9605 0,0175 153,88 0,15 
21ET 2,5002 220 17,7987 17,8174 0,0187 164,55 0,16 
22ET 2,5042 220 17,7035 17,7209 0,0174 152,86 0,15 
23ET 2,5020 230 17,7765 17,7912 0,0147 135,13 0,14 
24ET 2,5030 220 18,0312 18,0481 0,0169 148,54 0,15 
CHpovpr.
(4)
 - - - - 0,0103 90,5497 0,0905 
ETpovpr.
(4)
 - - - - 0,0167 148,1409 0,1481 
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= 2,718 𝑔 ... (5)  
 
∑ 𝐸𝑇 =




= 4,447 𝑔 ... (6)  
 ∑ 𝑆𝑢ℎ𝑖 𝑒𝑘𝑠𝑡𝑟𝑎𝑘𝑡 = ∑ 𝐶𝐻 + ∑ 𝐸𝑇 = 7,165 𝑔 ... (7)  






= 23,9 % ... (8)  
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Priloga B: Umeritvena krivulja za semi-kvantitatino vrednotenje vsebnosti ceklokupnih 
fenolov v ekstraktih lesa  
 
y = 0,0105x + 0,039 























Masna koncentracija [mg/l] 
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Priloga C: Rezultati UV-Vis spektorfotometrije 








Oznaka m [g, dw] [ml] a 765 a 765 [mg/l] [mg/g] 
13CH 2,5005 220 0,4815 0,9630 88,00 7,74 
14CH 2,5015 220 0,5643 1,1286 103,77 9,13 
15CH 2,5001 220 0,4215 0,8430 76,57 6,74 
16CH 2,5021 220 0,4334 0,8668 78,84 6,93 
17CH 2,5003 220 0,4313 0,8626 78,44 6,90 
18CH 2,5000 220 0,4313 0,8626 78,44 6,90 
19CH 2,5022 220 0,3530 0,7060 63,52 5,59 
20CH 2,5020 220 0,3964 0,7928 71,79 6,31 
21CH 2,5002 220 0,4156 0,8312 75,45 6,64 
22CH 2,5042 220 0,3906 0,7812 70,69 6,21 
23CH 2,5020 230 0,4749 0,9498 86,74 7,97 
24CH 2,5030 220 0,4269 0,8538 77,60 6,82 
13ET 2,5005 220 1,3559 2,7118 254,55 22,40 
14ET 2,5015 220 1,1919 2,3838 223,31 19,64 
15ET 2,5001 220 1,4619 2,9238 274,74 24,18 
16ET 2,5021 220 1,1750 2,3500 220,10 19,35 
17ET 2,5003 220 1,2141 2,4282 227,54 20,02 
18ET 2,5000 230 1,1145 2,2290 208,57 19,19 
19ET 2,5022 230 1,1346 2,2692 212,40 19,52 
20ET 2,5020 220 1,1728 2,3456 219,68 19,32 
21ET 2,5002 220 1,1890 2,3780 222,76 19,60 
22ET 2,5042 220 1,1578 2,3156 216,82 19,05 
23ET 2,5020 230 1,0775 2,1550 201,52 18,53 
24ET 2,5030 220 1,1608 2,3216 217,39 19,11 
CHpovpr.
(3) 
- - 0,4473 0,8946 81,4841 7,2387 
ETpovpr.
(3) 




𝐴𝑏𝑠𝑜𝑟𝑏𝑎𝑛𝑐𝑎 (𝑥2) − 0,039
0,0105
 








... (2)  
 
𝐶𝐻/𝐸𝑇𝑝𝑜𝑣𝑝𝑟. =
∑ 𝐴𝑏𝑠𝑜𝑟𝑏𝑎𝑛𝑐𝑎/𝐴𝑏𝑠𝑜𝑟𝑏𝑎𝑛𝑐𝑎 (𝑥2)/𝛾/𝐶𝑒𝑙𝑜𝑘𝑢𝑝𝑛𝑖 𝑓𝑒𝑛𝑜𝑙𝑖 121
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... (3)  
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Priloga D: Retencijski časi 
Oznaka NTG Pinobanksin Pinostilben PS Pinocembrin Pterostilben PSMME 
CH       17,908 
ET        
CH13 11,74                                           16,592 17,615 17,895 
CH14 11,733                             15,322 16,588 17,608 17,89 
CH15 11,733                                           16,587 17,605 17,888 
CH16 11,733                                           16,588 17,61 17,888 
CH17 11,723                                           16,585 17,603 17,885 
CH18 11,725                                           16,585 17,598 17,88 
CH19                                                         16,578 17,597 17,878 
CH20 11,715                                           16,575 17,592 17,873 
CH21                                                         16,573 17,587 17,867 
CH22 11,707                                           16,57 17,582 17,863 
CH23 11,702                             15,297 16,567 17,578 17,858 
CH24 11,7                                           16,56 17,58 17,858 
ET13 11,712 13,963 14,488 15,3 16,488 17,592 17,873 
ET14 11,713 13,945 14,49 15,298 16,492 17,592 17,875 
ET15 11,71 13,948 14,483 15,297 16,488 17,593 17,875 
ET16 11,713 13,953 14,49 15,3 16,488 17,595 17,875 
ET17 11,713               14,487 15,3 16,49 17,593 17,875 
ET18 11,713 13,95 14,487 15,295 16,487 17,588 17,872 
ET19 11,708 13,953 14,487 15,298 16,492 17,59 17,873 
ET20 11,712 13,988 14,488 15,303 16,492 17,593 17,877 
ET21 11,717 13,963 14,492 15,305 16,495 17,593 17,877 
ET22 11,717               14,49 15,303 16,493 17,595 17,877 
ET23 11,715 13,95 14,49 15,3 16,493 17,593 17,877 
ET24 11,712 13,945 14,487 15,297 16,488 17,59 17,873 
1 
11,712 13,883 14,488 15,298 16,487 17,588 17,87 
2 
11,71 13,882 14,485 15,298 16,487 17,588 17,868 
Povp.
(1)
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Priloga E: Rezultati qHPLC analize 






oznaka m [g, dw] [ml] [mg/l] [mg/l] [mg/l] [mg/g] [mg/g] [mg/g] 
13CH 2,5005 220 1,3607  44,5323 0,24  7,84 
14CH 2,5015 220 2,6482 0,7351 49,5033 0,47 0,13 8,71 
15CH 2,5001 220 1,0039  40,7907 0,18  7,18 
16CH 2,5021 220 1,3243  41,9125 0,23  7,37 
17CH 2,5003 220 0,9557  41,9444 0,17  7,38 
18CH 2,5000 220 1,2139  42,8194 0,21  7,54 
19CH 2,5022 220   37,8195 0,00  6,65 
20CH 2,5020 220 0,8289  39,8424 0,15  7,01 
21CH 2,5002 220   38,4698 0,00  6,77 
22CH 2,5042 220 0,8961  39,924 0,16  7,01 
23CH 2,5020 230 1,7549 0,363 46,3108 0,32 0,07 8,51 
24CH 2,5030 220 0,8375  41,5069 0,15  7,30 
13ET 2,5005 220 64,8132 58,8054 109,9234 11,40 10,35 19,34 
14ET 2,5015 220 63,0621 57,3261 104,5652 11,09 10,08 18,39 
15ET 2,5001 220 68,1287 60,626 121,4245 11,99 10,67 21,37 
16ET 2,5021 220 65,0779 59,1947 114,3535 11,44 10,41 20,11 
17ET 2,5003 220 64,3192 59,1499 113,8109 11,32 10,41 20,03 
18ET 2,5000 230 64,2949 58,4885 113,7782 11,83 10,76 20,94 
19ET 2,5022 230 66,4868 59,891 121,1665 12,22 11,01 22,28 
20ET 2,5020 220 67,7555 60,4026 119,0467 11,92 10,62 20,94 
21ET 2,5002 220 67,8986 61,0607 120,5393 11,95 10,75 21,21 
22ET 2,5042 220 63,1582 57,0149 108,5282 11,10 10,02 19,07 
23ET 2,5020 230 61,6078 56,9566 101,9078 11,33 10,47 18,74 
24ET 2,5030 220 65,18 58,4093 111,9486 11,46 10,27 19,68 
CHpovpr.
(2)
 - - - - - 0,2102 0,0877 7,6608 
ETpovpr.
(2)























... (2)  
 
 
